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В отчете представлены результаты исследований, выполненных по 
4 этапу Государственного контракта № 16.740.11.0585 "Изучение 
методом сканирующей лазерной конфокальной микроскопии ком-
бинационного рассеяния процесса формирования в монокристаллах 
ниобата лития и танталата лития микро- и нанодоменных структур 
для повышения эффективности нелинейно-оптических устройств" 
(шифр "2011-1.3.1-121-003") от 30 мая 2011 по направлению "Про-
ведение научных исследований молодыми кандидатами наук в сле-
дующих областях:- физика конденсированных сред. Физическое 
материаловедение; - оптика. Лазерная физика и лазерные техноло-
гии; - радиофизика, акустика и электроника; - физика плазмы; - 
ядерная физика. Физика элементарных частиц и полей. Космоло-
гия. Физика ускорителей и детекторов; - астрономия, астрофизика и 
исследования космического пространства" в рамках мероприятия 
1.3.1 "Проведение научных исследований молодыми учеными - 
кандидатами наук.", мероприятия 1.3 "Проведение научных иссле-
дований молодыми учеными - кандидатами наук и целевыми аспи-
рантами в научно-образовательных центрах", направления 1 "Сти-
мулирование закрепления молодежи в сфере науки, образования и 
высоких технологий." федеральной целевой программы "Научные и 
научно-педагогические кадры инновационной России" на 2009-
2013 годы. 
Цель работы - выявление основных закономерностей процесса 
формирования нанодоменных структур в монокристаллах ниобата 
лития и танталата лития, а также выработка рекомендаций по 
улучшению существующих методов создания прецизионных сегне-
тоэлектрических доменных структур. 
 
Исследования распределения электрических полей в монокристал-
лах семейств ниобата лития и танталата лития проводились мето-
дами сканирующей лазерной конфокальной микроскопии комбина-
ционного рассеяния и сканирующей электронной микроскопии. 
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При выполнении работ использовалось оборудование Уральского 
центра коллективного пользования "Современные нанотехнологии" 
Института естественных наук Уральского федерального универси-
тета им. первого Президента России Б.Н. Ельцина. 
 
В ходе реализации отчетного этапа получены следующие основные 
результаты: 
1. Проведены исследования влияния электрического поля на спек-
тры комбинационного рассеяния монокристаллов семейства ниоба-
та лития. 
2. Показано, что однородное пироэлектрическое поле приводит к 
заметному смещению частот исследуемых спектральных линий в 
спектрах комбинационного рассеяния монокристаллов семейства 
ниобата лития. 
3. Получены аналитические выражения, описывающие пространст-
венное распределение компонент электрического поля вблизи по-
лосовой заряженной доменной стенки.  
4. Показано, что возможность визуализации методом СЛКМ-КР на-
нодоменных структур с шириной значительно меньшей, чем диа-
метр лазерного луча, обусловлена существованием широкой облас-
ти распространения нескомпенсированного электрического поля 
вблизи доменных стенок. 
5. Показано, что эффект изменения частот исследуемых линий ком-
бинационного рассеяния определяется Х-компонентой электриче-
ского поля, поскольку Z-компонента значительно быстрее спадает с 
увеличением расстояния от доменной стенки.  
6. Методом сканирующей электронной микроскопии проведены ис-
следования электрических полей вблизи нейтральных доменных 
стенок в периодически поляризованном монокристалле ниобата ли-
тия. 
7. Показано, что остаточное деполяризующее поле вблизи ней-
тральных доменных стенок существует не только вблизи поверхно-
сти, но и в объеме кристалла, а также заметно влияет на простран-
ственное распределение инжектируемого заряда, перераспределяя 
его внутри доменных границ. 
8. По результатам исследований четырех этапов: 1) опубликована 1 
статья, 2) принята в печать 1 статья, 3) представлены 9 докладов на 
4х международных конференциях. 
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1 ВВЕДЕНИЕ 
В настоящее время продолжается активное развитие доменной инжене-
рии – отрасли науки, занимающейся разработкой методов создания в сегне-
тоэлектрических кристаллах стабильных доменных структур с определенной 
геометрией для применения в различных устройствах. Особые успехи дос-
тигнуты в создании доменных структур с микронными периодами и задан-
ными геометрическими параметрами в сегнетоэлектрических нелинейно-
оптических кристаллах. Модификация монокристаллов ниобата лития 
(LiNbO3, LN) и танталата лития (LiTaO3, LT) за счет создания доменных 
структур с субмикронными периодами позволит создать качественно новые 
нелинейно-оптические устройства с улучшенными характеристиками, в ча-
стности дешевые когерентные источники света, использующие преобразова-
ние частоты лазерного излучения. Создание востребованных рынком удоб-
ных надежных и недорогих источников излучения позволит заменить круп-
ногабаритные и чрезвычайно дорогие лазеры на свободных электронах и от-
кроет возможности для их широкого применения как в биологии и медицине, 
так и в телекоммуникационных системах. 
Первые успехи в реализации этих технологий открыли путь к разработке 
широкого класса когерентных источников света, основанных на явлении фа-
зового квазисинхронизма. Наибольшие успехи достигнуты в получении мо-
нокристаллов LN с периодической доменной структурой (PPLN), которые 
обладают большими значениям электрооптических и нелинейно-оптических 
коэффициентов и, несомненно, являются наиболее подходящими материала-
ми для подобных применений. 
Основным используемым методом формирования прецизионных перио-
дических микронных доменных структур является приложение электриче-
ского поля с помощью создаваемой литографией системы полосовых элек-
тродов. Для получения нанодоменных структур с малыми периодами этот 
метод не эффективен, поскольку не удается преодолеть эффект уширения 
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доменов за пределы электродов, что не позволяет контролировать параметры 
доменной структуры и существенно ухудшает ее однородность. В настоящее 
время воспроизводимо получают доменные структуры с периодами более 
4 мкм, а создавать субмикронные доменные структуры не удается. 
Несмотря на технические трудности, переход в нанометровый диапазон 
периодов доменных структур представляется чрезвычайно актуальным, по-
скольку открывается возможность использования новых оптических эффек-
тов, таких как параметрическая генерация света обратной волны, которая от-
кроет новую эру оптических параметрических взаимодействий. В кристалле с 
периодом доменной структуры менее 3 мкм (для большей эффективности – 
менее микрона) стабильная по спектру и мощности параметрическая генера-
ция света может быть получена без использования резонатора. 
Разработка научных основ нанодоменной инженерии непосредственно 
связана с исследованием процесса формирования нанодоменных структур. 
Новый этап развития доменной инженерии требует углубленного фундамен-
тального исследования эволюции доменной структуры с учетом опреде-
ляющей роли электростатического взаимодействия между отдельными нано-
доменами, приводящего к коррелированному зародышеобразованию и фор-
мированию самоорганизованных самоподобных доменных структур с фрак-
тальной геометрией. 
Кроме того, поскольку процесс переключения поляризации в сегнето-
электриках под действием внешнего электрического поля может быть рас-
смотрен как аналог фазового перехода первого рода, исследование эволюции 
доменной структуры сегнетоэлектриков во внешнем электрическом поле яв-
ляется удобным экспериментальным методом изучения общих закономерно-
стей кинетики фазовых превращений, что, несомненно, является важной 
фундаментальной проблемой современной физики конденсированного со-
стояния. Особый интерес представляет изучение закономерностей протека-
ния фазовых превращений в нанометровом масштабе в сильно неоднородных 
и сильно неравновесных условиях. В свою очередь, монокристаллы семейст-
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ва ниобата лития являются хорошими модельными объектами для такого ро-
да исследований, поскольку они относится к классу одноосных сегнетоэлек-
триков и обладают сравнительно простой доменной структурой, которая мо-
жет быть легко визуализирована оптическими методами. 
Метод сканирующей лазерной конфокальной микроскопии комбинаци-
онного рассеяния (СЛКМ-КР), объединяющий аналитические возможности 
спектроскопии КР, и высокое пространственное разрешение конфокального 
микроскопа, является единственным неразрушающим методом исследования 
нанодоменных структур в объеме кристалла. Благодаря этому становится 
возможным получение трехмерных изображений нанодоменных структур и 
определение основных закономерностей взаимодействия и стадий роста на-
нодоменов. Эта информация исключительно важна для развития методов на-
нодоменной инженерии. 
Таким образом, основная цель данной работы заключается в выявле-
нии основных закономерностей процесса формирования нанодоменных 
структур в монокристаллах ниобата лития и танталата лития, а также в выра-
ботке рекомендаций по улучшению существующих методов создания преци-
зионных сегнетоэлектрических доменных структур. 
Полученные результаты могут быть использованы для повышения эф-
фективности таких нелинейно-оптических устройств, как источники излуче-
ния в области среднего ИК для информационно-измерительной техники, 
спектрально-селективные быстродействующие модуляторы для телекомму-
никационной техники, преобразователи частоты оптического излучения и др. 
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ЭТАП 4. ИССЛЕДОВАНИЕ РАСПРЕДЕЛЕНИЯ 
ЭЛЕКТРИЧЕСКИХ ПОЛЕЙ В МОНОКРИСТАЛЛАХ 
СЕМЕЙСТВ НИОБАТА ЛИТИЯ И ТАНТАЛАТА ЛИТИЯ 
2 ИССЛЕДОВАНИЕ ВЛИЯНИЯ ЭЛЕКТРИЧЕСКОГО ПОЛЯ НА 
СПЕКТРЫ КОМБИНАЦИОННОГО РАССЕЯНИЯ 
Для подтверждения предложенной на предыдущем этапе физической 
модели, описывающей смещение частот спектральных линий КР вблизи до-
менной стенки за счет влияния остаточного деполяризующего поля, необхо-
димо провести непосредственные измерения спектров КР в однородном 
электрическом поле. Прямое приложение внешнего электрического поля, со-
размерного с величинами деполяризующих полей в LN, и одновременное из-
мерение спектров КР сопряжено со значительными техническими трудно-
стями, поэтому было исследовано влияние однородного пироэлектрического 
поля, возникающего в кристалле в результате нагрева образца. 
 
2.1 Исследуемые монокристаллы семейства ниобата лития 
Исследование влияния пироэлектрического поля на спектра КР прово-
дилось в монодоменных кристаллах стехиометрического ниобата лития, кон-
груэнтного ниобата лития и ниобата лития, легированного оксидом магния, 
со свободными полярными поверхностями (без электродов). 
Пластины стехиометрического ниобата лития (SLN) были изготовлены 
японской фирмой Oxide Corp., Japan, с использованием модифицированного 
метода Чохральского с использованием двойного тигля [1,2]. 
Исследуемые пластины конгруэнтного ниобата лития (CLN) были из-
готовлены фирмой Crystal Technology, CA, USA. Монокристаллы выращива-
лись по методу Чохральского вытягиванием в направлении полярной оси. 
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Молярная доля лития в растворе составляла 48.5%. Пластины диаметром 
75 мм и толщиной 0.5 мм вырезались перпендикулярно полярной оси Z. 
Пластины ниобата лития, легированного магнием (MgO:LN), были из-
готовлены фирмами Crystal Technology, CA, USA и Yamaju Ceramics, Japan. 
При выращивании монокристаллов по методу Чохральского вытягиванием в 
направлении полярной оси в расплав добавлялось 5% MgO. Исследовались 
пластины толщиной 0.5 мм, вырезанные перпендикулярно полярной оси Z. 
 
2.2 Методика изучения воздействия пироэлектрического поля на 
спектры комбинационного рассеяния 
Для исследования воздействия пироэлектрического поля на спектры КР 
была собрана установка, состоящая из термостолика Linkam THMS-600 под 
управлением термоконтроллера CI94, и спектрометра LabRam 010. Термо-
столик Linkam THMS-600 позволяет изменять температуру образцов в диапа-
зоне от -196 до 600°С, и поддерживать заданную температуру с точностью 
0.1°С. Скорость нагрева ограничена диапазоном от 0.01 до 130°С/мин. Схема 
установки приведена на Рис. 1. 
 
Рис. 1 Принципиальная схема установки для изучения влияния пироэлектрического поля 
на спектры комбинационного рассеяния. Обозначения: 1-лазер; 2-фильтр; 
3-объектив; 4-термостолик с образцом, закрепленный на моторизованном предмет-
ном столике; 5-зеркало; 6-линза; 7-конфокальное отверстие; 8-дифракционная ре-
шетка; 9-CCD камера. 
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Термостолик с помещенным внутрь образцом закреплялся на поверх-
ности моторизованного предметного столика, что обеспечивало возможность 
нагрева и одновременного прецизионного пространственного перемещения 
образца. Образец располагался на нагревательном элементе термостолика и 
изолировался от окружающей среды при помощи специальной крышки с ок-
ном для наблюдения, закрытым кварцевым стеклом. 
Фокусировка лазерного пучка осуществлялась сквозь кварцевое стекло 
при помощи объектива 50х (NA=0.5). Для получения относительно высокого 
временного разрешения метода конфокальное отверстие устанавливалось в 
положение с максимальным диаметром (1000 мкм). Время накопления сигна-
ла КР составляло 0.5 с, а интервал между двумя последовательными актами 
измерений – 1 с. 
Измерения спектров КР производились в конфигурации Z(xx)Z в ре-
жиме точечного накопления спектров в одной точке на глубине около 1 мкм 
под поверхностью образца на протяжении всего времени эксперимента. Это 
позволило отслеживать временные изменения линий КР, связанные с релак-
сационными процессами, индуцированными повышением температуры об-
разца. 
Нагрев образца производился со скоростью 30°С/мин. Температура на-
грева составляла 100°С. Заданная температура поддерживалась постоянной 
на протяжении всего времени измерений.  
Для управления охлаждением использовалась система охлаждения 
жидким азотом LNP94/2, позволяющая развивать скорость охлаждения до 
100°С/мин. В данной работе жидкий азот не использовался, а охлаждение 
производилось путем продувания термостолика воздухом комнатной темпе-
ратуры на максимальной скорости. 
Накопление спектров КР начиналось при комнатной температуре, про-
должалось в течение всего цикла нагрева-охлаждения и проводилось в не-
сколько стадий (Рис. 2). На первой стадии измерения спектров проводились 
при комнатной температуре, после чего начинался нагрев образца (стадия 2). 
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По достижении заданной температуры процесс накопления спектров про-
должался в течение некоторого времени (стадия 3, 30-90 минут), а затем на-
чиналось охлаждение (стадия 4). Общая продолжительность эксперимента 2-
2.5 часа. 
 
Рис. 2 Схема эксперимента по исследованию влияния пироэлектрического поля на 
спектры КР. Цифрами отмечены стадии эксперимента. 
 
 
2.3 Исследование влияния пироэлектрического поля на спектры 
комбинационного рассеяния 
Исследование релаксации пироэлектрического поля проводилось в мо-
нодоменных кристаллах SLN, CLN и MgO:LN со свободными полярными 
поверхностями (без электродов). Измерения спектров КР производились при 
температуре 100°С. 
Нагрев образцов приводит к изменению величины спонтанной поляри-
зации. В результате уменьшения деполяризующего поля нарушается сущест-
вующий в равновесном состоянии баланс между концентрациями связанных 
и экранирующих зарядов. При этом образуется избыток экранирующих заря-
дов, благодаря которым во всем объеме образца возникает однородное пиро-
электрическое поле. 
Оценить величину пироэлектрического поля, возникающего при изме-
нении температуры кристалла LN, можно следующим образом. Величина де-
поляризующего поля составляет 
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E  , (1) 
где 71SP мкКл/см
2
 – величина спонтанной поляризации кристалла CLN при 
температуре 25°С, 27  – диэлектрическая проницаемость LN в полярном 
направлении, 120 1085.8
 Ф/м – электрическая постоянная. Известно, что 
величина спонтанной поляризации пропорциональна квадратному корню из 
разности температур фазового перехода CT  и заданной температуры T : 
 2
1
TTP CS  . (2) 
Это выражение позволяет определить изменение величины спонтанной поля-
ризации при нагреве образца. Так, при нагреве конгруэнтного кристалла LN 
до температуры 100°С спонтанная поляризация уменьшается на 
1.35 мкКл/см2 и составляет 69.65 мкКл/см2. 
Без учета эффектов экранирования деполяризующего поля величину 
пироэлектрического поля можно оценить как разность между деполяризую-
щими полями в кристалле LN при конечной и начальной температурах: 
7
0
105
)20()100(




CPCP
E SSpyr

В/м. (3) 
Влияние эффектов экранирования проявляется в том, что после нагрева 
образца концентрация избыточных экранирующих зарядов постепенно 
уменьшается, что приводит к релаксации пироэлектрического поля. Измене-
ния частот спектральных линий Е(ТО1), Е(ТО8) и А1(LO4) в процессе нагрева 
стехиометрического кристалла LN до температуры 100°С приведены на Рис. 
3. 
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Рис. 3 Сдвиг частот спектральных линий Е(ТО1), Е(ТО8) и A1(LO4) в процессе нагрева 
кристалла SLN до температуры 100оС. Экспериментальные точки аппроксимиро-
ваны формулой (5). 
 
В течение первых 300 секунд спектры КР измерялись при постоянной 
комнатной температуре (20°С). После этого кристалл нагревался до темпера-
туры 100°С, которая затем поддерживалась постоянной на протяжении всего 
времени измерений. Окончание нагрева отмечено на Рис. 3 вертикальной ли-
нией. 
Из Рис. 3 видно, что с окончанием нагрева образца изменение частот 
исследуемых спектральных линий не прекратилось. В течение всего после-
дующего времени измерений происходит постепенное уменьшение их час-
тот. Этот эффект можно отнести за счет релаксации пироэлектрического по-
ля, вызванной процессами объемного экранирования. 
В общем случае, изменение частоты спектральной линии )(t  при 
изменении температуры по заданному закону определяется как температур-
ной, так и полевой зависимостью параметров кристаллической ячейки. 
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Уменьшение частоты ))((1 tT  обусловлено расширением кристаллической 
решетки при нагреве кристалла и не изменяется со временем при постоянной 
температуре. Схематично процесс смещения частот спектральных линий 
изображен на Рис. 4. Сплошная линия на графике соответствует наблюдае-
мому смещению частоты, а штриховая – смещению частоты линии КР за счет 
теплового расширения кристаллической решетки.  
 
Рис. 4 Схема смещения частоты линии КР под действием пироэлектрического поля. 
 
Возникающее при нагреве кристалла однородное пироэлектрическое 
поле приводит к увеличению частоты ))((2 tEpyr . Наблюдаемое смещение 
частоты спектральной линии определяется разностью 
))(())(()( 21 tEtTt pyr  . (4) 
Влияние процессов объемного экранирования проявляется в постепенном 
уменьшении пироэлектрического поля с течением времени – его релаксации. 
В связи с этим, вклад 2  в общий сдвиг частоты линии, тоже уменьшается, 
а величина смещения   стремится к 1 . 
Известно, что экранирование деполяризующих полей представляет со-
бой сложный процесс с участием нескольких конкурирующих механизмов, 
которые характеризуются существенно различающимися характерными по-
стоянными времени релаксации. Показано, что для наиболее быстрых про-
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цессов измеренные характерные времена релаксации остаточных деполяри-
зующих полей составляют 500 мс в кристаллах SLN и ~900 мс в CLN [3]. В 
данном эксперименте невозможно зафиксировать релаксацию поля, связан-
ную с такими быстрыми процессами экранирования, поскольку в течение се-
кунды измеряется всего один спектр КР. Тем не менее, в кристаллах проис-
ходят и значительно более медленные процессы экранирования с характер-
ными временами порядка нескольких минут, которые и были измерены в 
проведенном эксперименте. 
Анализ релаксирующей части временной зависимости смещения час-
тоты показал, что релаксация частот спектральных линий может быть описа-
на при помощи биэкспоненциальной функции: 













2
2
1
11 expexp 

t
C
t
C . (5) 
Здесь первое слагаемое описывает изменение частот спектральных линий за 
счет теплового расширения кристалла, а второе и третье – смещение частот 
под действием релаксирующего пироэлектрического поля. Полученные зна-
чения 1  и постоянные времени релаксации пироэлектрического поля при-
ведены в Таблице 1. 
Таблица 1. Параметры релаксации частот спектральных линий. 
 1 , см
-1
  1 , с  2 , с  
Е(ТО1) -1.4  40.3  567.2  
Е(ТО8) -2.14  86.4  603.5  
А1(LO4) -0.52  –  644.8  
 
Вычитая полученные в результате аппроксимации величины смещений 
1  из полного смещения  , можно выделить смещение частот, связанное 
с влиянием релаксирующего пироэлектрического поля (Рис. 5). 
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Рис. 5 Смещение частот спектральных линий Е(ТО1), Е(ТО8) и А1(LO4) под действием 
релаксирующего пироэлектрического поля. 
 
Следует отметить, что величины смещений частот спектральных линий 
под действием пироэлектрического поля в момент окончания нагрева близки 
к значениям, наблюдаемым вблизи незаряженных доменных стенок в кри-
сталлах LN с периодической доменной структурой. Хотя природа полей, 
приводящих к такому смещению, различна, можно предположить одинако-
вый порядок их величин. 
При аппроксимации релаксирующей части временной зависимости 
смещения частот биэкспоненциальной функцией (5) возникают две постоян-
ные времени, характеризующие релаксацию пироэлектрического поля за счет 
независимых процессов объемного экранирования (Таблица 1). Наряду с дос-
таточно быстрым процессом экранирования деполяризующего (пироэлектри-
ческого) поля с характерным временем порядка минуты, в кристаллах LN 
происходит и медленный процесс. 
Следует также отметить, что меньшая величина изменения частоты 
спектральной линии A1(LO4) под действием пироэлектрического поля позво-
ляет определить только вклад медленного процесса релаксации. 
Аналогичные исследования релаксации пироэлектрического поля про-
водились также в кристаллах CLN и MgO:LN. Сдвиг частот спектральных 
линий Е(ТО1), Е(ТО8) и A1(LO4) в результате нагрева образца MgO:LN до 
 18 
температуры 100°С приведен на Рис. 6. Видно, что после нагрева кристалла 
релаксация частот линий практически не происходит. Большое количество 
структурных дефектов в первом материале и высокая объемная проводи-
мость второго приводят к существенному ускорению процессов объемного 
экранирования. В результате практически полная компенсация деполяри-
зующего поля происходит за времена, меньшие, чем временное разрешение 
используемой методики. При этом наблюдающееся смещение частоты линий 
полностью связано с тепловым расширением образца.  
 
Рис. 6 Сдвиг частот спектральных линий Е(ТО1), Е(ТО8) и A1(LO4) при нагреве кристалла 
MgO:LN до температуры 100оС. 
 
 
 19 
2.4 Краткие выводы 
В результате исследования влияния электрических полей на спектры 
комбинационного рассеяния в монокристаллах семейства ниобата лития бы-
ли получены следующие основные результаты: 
1. Показано, что однородное пироэлектрическое поле приводит к замет-
ному смещению частот исследуемых спектральных линий в спектрах 
комбинационного рассеяния монокристаллов семейства ниобата лития. 
2. Обнаружена релаксация пироэлектрического поля в монокристаллах 
семейства ниобата лития. 
3. Измерены характерные времена для быстрого и медленного процессов 
объемного экранирования, приводящих к релаксации пироэлектриче-
ского поля. 
4. Показано, что в связи с высокой объемной проводимостью монокри-
сталлов ниобата лития, легированных MgO, релаксация пироэлектри-
ческого поля в них не наблюдается. 
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3 РАСЧЕТ РАСПРЕДЕЛЕНИЯ ЭЛЕКТРИЧЕСКИХ ПОЛЕЙ 
ВБЛИЗИ ДОМЕННЫХ СТЕНОК 
На предыдущих этапах было показано, что метод СЛКМ-КР позволяет 
визуализировать нанодоменные лучи, образующиеся на поверхности кри-
сталлов LN в результате импульсного нагрева. Характерная ширина таких 
лучей (~300 нм) заметно меньше, чем диаметр лазерного пучка в точке фоку-
сировки. Поэтому можно предположить, что вблизи таких доменных лучей 
существует достаточно протяженная область электрических полей, которые 
оказывают влияние на параметры спектральных линий. 
Поскольку в настоящее время отсутствуют надежные эксперименталь-
ные методы исследования пространственного распределения электрических 
полей, для проверки справедливости высказанного предположения была 
сформулирована модель нанодоменного луча и проведены расчеты электри-
ческих полей вблизи него. 
3.1 Физическая модель нанодоменного луча, образовавшегося в 
результате импульсного нагрева поверхности ниобата лития 
Поскольку нанодоменные лучи образуются только вблизи поверхности 
образца, они обладают заряженными стенками (Рис. 7). Исследования сече-
ний таких лучей показали, что их глубина h  может достигать десятков мик-
рон при ширине луча на поверхности кристалла w=200-500 нм [4]. При этом 
отношение hw/  может достигать 500, а угол   между соседними стенками 
не превышает 0,5°.  
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Рис. 7 Схема нанодоменного луча, образовавшегося в результате импульсного нагрева 
инфракрасным лазером. 
 
Пространственное распределение электрического поля вблизи такого 
несквозного нанодоменного луча аналогично полю, создаваемому бесконеч-
но длинной равномерно заряженной пластиной шириной a , расположенной 
вблизи плоской границы двух бесконечно протяженных однородных диэлек-
триков с проницаемостями 1  и 2  (Рис. 8). Поскольку ширина луча на по-
верхности кристалла много меньше, чем его глубина, шириной пластины в 
данной задаче можно пренебречь, считая пластину вертикальной. При этом 
поверхностная плотность заряда   постоянна на всем протяжении пластины. 
Система координат выбрана таким образом, чтобы граница раздела диэлек-
триков совпадала с плоскостью XY, ось Y была сонаправлена с пластиной, а 
полярная ось Z образовывала правую тройку векторов.  
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Рис. 8 Схема задачи о пространственном распределении электрического поля вблизи 
бесконечной заряженной пластины. 
 
Известно, что анизотропия диэлектрической проницаемости реального 
кристалла может быть учтена заменой некоторых переменных в решении 
изотропной задачи [5]. Кроме того, в случае LN различие между диэлектри-
ческими постоянными, измеренными параллельно и перпендикулярно по-
лярной оси, невелико [6]. Все это позволяет ограничиться рассмотрением 
изотропной задачи. 
3.2 Расчёт пространственного распределения электрического поля 
Расчет компонент электрического поля, создаваемого пластиной в об-
ласти диэлектрика с проницаемостью 1  проводился методом изображений. 
Электрическое поле малого элемента пластины с координатами  11,,0 zy  и 
зарядом 11dzdyQ   приводит к возникновению в отрицательном полупро-
странстве по оси Z индуцированного заряда, который можно заменить эф-
фективным точечным зарядом Q , расположенным в точке с координатами 
 11,,0 zy   (Рис. 8). Этот заряд называется «изображением» действительного 
заряда Q . В то же время, в отрицательном полупространстве по оси Z элек-
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трическое поле определяется эффективным зарядом Q   с координатами 
 11,,0 zy . Тогда электрический потенциал   в произвольной точке простран-
ства  zyx ,,  может быть записан в виде: 
210110
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(6) 
Величины эффективных зарядов Q  и Q   в силу различных значений 
диэлектрической проницаемости сред a priori не известны. Они могут быть 
найдены из условий непрерывности электростатического потенциала и тан-
генциальной компоненты электрической индукции на границе раздела ди-
электриков: 
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В данной задаче выражения электростатических потенциалов, записан-
ные в координатном представлении, имеют вид: 
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(8) 
Ограничиваясь рассмотрением положительного полупространства по 
оси Z, компоненты электрического поля в произвольной точке  zyx ,,  можно 
определить как 
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(9) 
Интегрирование по переменным 1y  и 1z  в пределах  1y  и 
az  10  позволяет получить выражения для пространственного распределе-
ния компонент электрического поля: 
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(10) 
В этих выражениях координата x  соответствует расстоянию от заряженной 
доменной стенки до точки, в которой измеряются спектры КР, а z  – глубине, 
на которой проводятся измерения. 
Равенство нулю компоненты YE  связано с симметрией задачи – с неог-
раниченностью размера пластины в Y-направлении. В реальных кристаллах 
это условие, очевидно, не выполняется. Тем не менее, поскольку диаметр ла-
зерного пучка, сфокусированного на поверхности (~300 нм), много меньше, 
чем длина нанодоменного луча, это приближение может быть использовано. 
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При значительном увеличении ширины пластины, рассматриваемая за-
дача сводится к задаче о вычислении напряженности электрического поля 
бесконечной заряженной плоскости. Для этого в выражениях (10) необходи-
мо задать 
2
a
z  ,   21  и a . В этом случае выражение для компо-
ненты XE  принимает известный вид 
02

XE , а компонента 0ZE , как и 
должно быть в силу симметрии задачи вдоль направлений X и Y. 
Особый интерес представляет исследование пространственного рас-
пределения компонент электрического поля на поверхности образца. Для 
этого в выражениях (10) необходимо задать значение 0z . При этом XE  и 
ZE  примут следующий вид (при ax ): 
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3.3 Анализ полученных результатов 
Энергию фонона вблизи заряженной доменной стенки можно разло-
жить в ряд по компонентам электрического поля, создаваемого этой стенкой: 
  2XZX EEE  , (13) 
где  ,   и   – некоторые коэффициенты.  
Пространственного разрешения метода СЛКМ-КР не достаточно для 
проведения точных измерений в непосредственной близости от доменной 
стенки, поэтому в выражении (13) можно пренебречь быстро спадающими 
слагаемыми более высокого порядка. В силу симметрии задачи вдоль оси Х 
(ось Х перпендикулярна плоскости зеркального отражения) замена 
XEE X  приводит к равенству нулю коэффициента  . При этом в разло-
жении (13) останутся слагаемые первой степени ZE  и слагаемое второй сте-
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пени XE , которые одинаковым образом спадают с расстоянием, что не по-
зволяет различить их аппроксимацией экспериментальных данных по КР 
формулами (11) и (12). 
Исследования нанодоменных лучей, образовавшихся в результате им-
пульсного лазерного нагрева, методом СЛКМ-КР показали, что частоты ис-
следуемых спектральных линий Е(ТО1), Е(ТО8) и A1(LO4) на расстояниях 
ax  от нанодоменных лучей действительно изменяются обратно пропор-
ционально второй степени расстояния до нанодоменного луча в соответствии 
с полученными выражениями для компонент электрического поля (Рис. 9).  
 
Рис. 9 Смещение частоты линии Е(ТО8) вблизи нанодоменного луча. Экспериментальные 
точки аппроксимированы формулой (12). 
 
Полученное пространственное распределение электрического поля по-
зволяет объяснить возможность визуализации доменных стенок и нанодо-
менных лучей, реальная ширина которых существенно меньше, чем диаметр 
сканирующего светового пятна на поверхности. 
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3.4 Краткие выводы 
В результате проведенных расчетов пространственного распределения 
электрических полей вблизи доменных стенок были получены следующие 
основные результаты:  
1. Сформулирована физическая модель полосовой заряженной доменной 
стенки вблизи поверхности сегнетоэлектрика. 
2. Получены аналитические выражения, описывающие пространственное 
распределение компонент электрического поля вблизи полосовой за-
ряженной доменной стенки.  
3. Показано, что возможность визуализации методом СЛКМ-КР нанодо-
менных структур с шириной значительно меньшей, чем диаметр лазер-
ного луча, обусловлена существованием широкой области распростра-
нения нескомпенсированного электрического поля вблизи доменных 
стенок. 
4. Показано, что эффект изменения частот исследуемых линий комбина-
ционного рассеяния определяется Х-компонентой электрического поля, 
поскольку Z-компонента значительно быстрее спадает с увеличением 
расстояния от доменной стенки.  
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4 ИССЛЕДОВАНИЕ ЭЛЕКТРИЧЕСКОГО ПОЛЯ ВБЛИЗИ 
ДОМЕННЫХ СТЕНОК МЕТОДОМ СКАНИРУЮЩЕЙ 
ЭЛЕКТРОННОЙ МИКРОСКОПИИ 
Метод сканирующей (растровой) электронной микроскопии (СЭМ) ос-
нован на эффекте влияния потенциального рельефа поверхности сегнето-
электрика на эмиссию вторичных электронов, возбуждаемых сканирующим 
электронным пучком, что позволяет не только с высоким пространственным 
разрешением (до единиц нанометров) визуализировать микро- и нанодомен-
ные структуры, но и исследовать пространственное распределение электри-
ческих полей вблизи них. 
4.1 Исследуемые образцы монокристаллов ниобата лития 
Исследования электрических полей методом СЭМ проводились в мо-
нокристаллах конгруэнтного ниобата лития (CLN) с периодической домен-
ной структурой. Исследуемые пластины CLN были изготовлены фирмой 
SIPAT, China. Монокристаллы выращивались по методу Чохральского вытя-
гиванием в направлении полярной оси. Молярная доля лития в растворе со-
ставляла 48.5%. Пластины диаметром 75 мм и толщиной 0.5 мм вырезались 
перпендикулярно полярной оси Z. 
Периодическая доменная структура с периодом 10 мкм в исследуемых 
монокристаллах CLN создавалась в лаборатории сегнетоэлектриков отдела 
оптоэлектроники и полупроводниковой техники НИИ физики и прикладной 
математики Института естественных наук Уральского федерального универ-
ситета имени первого Президента России Б.Н.Ельцина. Переключение поля-
ризации производилось с помощью электрического поля, прикладываемого к 
периодическим электродам, нанесенным на поверхность монокристаллов ме-
тодами фотолитографии, при температуре 200°С в силиконовом масле. После 
окончания переключения поляризации электроды удалялись с поверхности 
монокристалла. 
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4.2 Методика исследования электрических полей методом СЭМ 
Исследование электрических полей вблизи доменных стенок в перио-
дически поляризованных монокристаллах LN проводилось с помощью ска-
нирующего электронного микроскопа Auriga Crossbeam, Carl Zeiss, Герма-
ния. Внешний вид установки приведен на Рис. 10. Диапазон ускоряющих на-
пряжений, с которыми работает установка, составляет 5÷20 кВ. 
 
Рис. 10 Внешний вид сканирующего электронного микроскопа Auriga Crossbeam. 
 
При исследовании сегнетоэлектриков методом СЭМ основная пробле-
ма связана с тем, что эти материалы, как правило, являются хорошими ди-
электриками, и облучение их электронным пучком приводит к накоплению 
поверхностного заряда. Возникающий заряд не только искажает электриче-
ский потенциал поверхности, но и может создавать электрические поля, спо-
собные привести к переключению поляризации и, следовательно, к пере-
стройке доменной структуры. 
В то же время параметры эксперимента (ускоряющее напряжение, 
плотность тока электронного луча, угол падения, скорость сканирования) мо-
гут быть подобраны таким образом, что поверхность будет оставаться неза-
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ряженной. При таких параметрах разность токов электронов, бомбардирую-
щих поверхность, и электронов, покидающих поверхность сегнетоэлектрика 
(отраженные и вторичные электроны), компенсируется объемной проводи-
мостью сегнетоэлектрика и на получаемом изображении наблюдается кон-
траст областей с противоположным направлением спонтанной поляризации 
(контраст доменов). Слабое отклонение от этого равновесия в ту или иную 
сторону, например, за счет изменения ускоряющего напряжения, приводит 
либо к положительной, либо к отрицательной зарядке поверхности, и на изо-
бражении возникает контраст доменных стенок. Сильное отклонение от рав-
новесия позволяет создавать в сегнетоэлектрике электрические поля, приво-
дящие к переключению поляризации, что открывает дополнительные воз-
можности для исследования эволюции доменной структуры [7]. 
Другой способ компенсации заряда, возникающего на поверхности не-
проводящих образцов, заключается в создании вблизи поверхности области 
разряженного газа. Молекулы газа, ионизированные первичными или вто-
ричными электронами, соударяясь с поверхностью образца, уменьшают за-
ряд поверхности. В СЭМ Auriga Crossbeam для исследований непроводящих 
образцов используется компенсатор заряда, обдувающий поверхность азо-
том. При изменении положения компенсатора заряда относительно иссле-
дуемой поверхности изменяется и эффективность компенсации заряда. 
4.3 Исследование электрических полей вблизи периодической 
доменной структуры в монокристаллах ниобата лития 
Исследования электрических полей вблизи доменных стенок проводи-
лись путем визуализации периодической доменной структуры в монокри-
сталлах ниобата лития методом СЭМ при различных настройках микроскопа. 
Было обнаружено, что контраст доменов сильно зависит от таких условий 
наблюдения, как ускоряющее напряжение, скорость сканирования, а также 
использование локального компенсатора заряда. 
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Без использования компенсатора заряда в образце накапливается по-
верхностный заряд, который приводит к ухудшению контраста изображения 
доменной структуры. На Рис. 11 представлено изображение доменной струк-
туры, полученное без использования компенсатора заряда. На изображении 
наблюдаются дефекты и области накопления индуцированного заряда. Свет-
лые области соответствуют заряженной поверхности, тогда как темные - не-
заряженной. При многократном сканировании исследуемого участка поверх-
ности электронным пучком заряженная область занимает все большую часть 
изображения, ухудшая изображение. 
 
Рис. 11 Изображение периодической доменной структуры, полученное при помощи СЭМ 
без использования компенсатора заряда. Рабочее расстояние 14.9 мм, ускоряющее 
напряжение 5 кВ. 
 
Использование компенсатора заряда позволяет локально уменьшить 
поверхностный заряд и восстановить контраст доменной структуры на изо-
бражении. Темная область на Рис. 12 соответствует области, обдуваемой 
компенсатором заряда. При этом остальная часть исследуемой поверхности 
остается заряженной (светлая часть изображения). Подобрав оптимальное 
расстояние между компенсатором заряда и поверхностью образца можно 
полностью избавиться от накапливаемого заряда и значительно улучшить ка-
чество изображения доменной структуры (Рис. 13). 
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Рис. 12 Изображение периодической доменной структуры, полученное при помощи СЭМ с 
использованием компенсатора заряда. Рабочее расстояние 8.6 мм, ускоряющее на-
пряжение 5 кВ. 
 
После установки компенсатора заряда в оптимальное положение, было 
исследовано влияние скорости сканирования на изображение доменной 
структуры. При этом рабочее расстояние составляло 3.8 мм, а ускоряющее 
напряжение 5 кВ. Были получены изображения периодической доменной 
структуры со скоростями сканирования, соответствующими временам по-
строения изображений 2,6 с, 10,2 с и 48,7 с (Рис. 13).  
При больших скоростях сканирования (малое время построения изо-
бражения) на изображении наблюдается контраст доменов (Рис. 13а). Свет-
лые области соответствуют области с исходным направлением спонтанной 
поляризации, тогда как темные – доменам, направление спонтанной поляри-
зации в которых было изменено приложением электрического поля. 
При меньшей скорости сканирования (большее время построения изо-
бражения) внутри созданных периодических доменов возникает дополни-
тельный контраст (Рис. 13б), который может быть связан с накоплением 
большего заряда на поверхности образца. Локализация же инжектированного 
заряда внутри доменов с инвертированным направлением спонтанной поля-
ризации обусловлена взаимодействием этого заряда с внутренними электри-
ческими полями в доменах. 
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(а)  (б)  
(в)  
Рис. 13 Изображения периодической доменной структуры, полученные методом СЭМ при 
различных скоростях сканирования, соответствующим временам построения изо-
бражений (а) 2,6 с, (б) 10,2 с, (в) 48,7 с. Рабочее расстояние 3.8 мм, ускоряющее на-
пряжение 5 кВ. 
 
В областях с инвертированным направлением спонтанной поляризации 
возникает остаточное деполяризующее поле, перераспределяющее накапли-
ваемый на поверхности заряд, привнесенный электронным пучком. В резуль-
тате внутри доменов образуются области с повышенным зарядом, которые не 
полностью компенсируются компенсатором заряда и влияют на наблюдае-
мый контраст на изображении. 
При еще большем уменьшении скорости сканирования область не-
скомпенсированного поверхностного заряда полностью заполняет домены, и 
контраст изображения инвертируется (Рис. 13в). 
Поскольку наблюдаемый контраст доменов определяется, в итоге, ло-
кальной плотностью инжектированного заряда, то на него может оказывать 
влияние и рабочее расстояние – расстояние от поверхности образца до ниж-
ней плоскости объективной линзы. В связи с этим была исследована зависи-
мость контраста доменов от рабочего расстояния при одинаковых положении 
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компенсатора заряда, ускоряющего напряжения и скоростях сканирования 
(Рис. 14). 
(а)  (б)  
(в)  
Рис. 14 Изображения периодической доменной структуры, полученные методом СЭМ при 
различных скоростях сканирования, соответствующим временам построения изо-
бражений (а) 2,6 с, (б) 10,2 с, (в) 48,7 с. Рабочее расстояние 4.8 мм, ускоряющее на-
пряжение 5 кВ. 
 
Сравнение контраста доменов, полученных при использовании рабочих 
расстояний 3.8 и 4.8 мм и высокой скорости сканирования (анализ Рис. 13а и 
Рис. 14а), показало, что увеличения контраста доменов не происходит (Рис. 
15). В то же время при постепенном уменьшении скорости сканирования на-
блюдается дополнительный контраст, аналогичный описанному ранее. Таким 
образом, увеличение рабочего расстояния не приводит к увеличению контра-
ста доменов на изображении. Данный эффект может быть объяснен тем, что 
при изменении рабочего расстояния локальная плотность инжектированного 
заряда практически не изменяется (при равных прочих условиях). 
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Рис. 15 Сравнение контраста доменов, полученных при использовании различных рабочих 
расстояний. 
 
Поскольку остаточное деполяризующее поле существенно влияет на 
пространственное распределение инжектированного заряда, представляет 
интерес попытка компенсации этого заряда путем предварительной обработ-
ки исследуемой поверхности пучком высокоэнергетических электронов. В 
данной работе для компенсации деполяризующего поля использовался пучок 
электронов с максимально возможным для установки ускоряющим напряже-
нием 20 кВ, тогда как последующая визуализация проводилась при уско-
ряющем напряжении 5 кВ и малой скорости сканирования (время построения 
изображения 48,7 с). 
В зависимости от времени обработки была достигнута различная сте-
пень компенсации внутренних полей (Рис. 16). Без предварительной обра-
ботки на получаемом изображении наблюдалось накопление инжектирован-
ного заряда внутри области с инвертированным направлением спонтанной 
поляризации (Рис. 16а). Обработка поверхности высокоэнергетическими 
электронами в течение трех минут привела к заметному уменьшению депо-
ляризующего поля, но не полному его исчезновению. На Рис. 16б остались 
видны узкие светлые области внутри темных переключенных доменов. При 
увеличении времени обработки до 10 минут, деполяризующее поле экрани-
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руются полностью, и светлые области внутри доменов не наблюдаются (Рис. 
16в). 
(а)  (б)  
(в)  
Рис. 16 Изображения периодической доменной структуры, полученные методом СЭМ после 
предварительной обработки поверхности пучком электронов с энергией 20кВ: 
(а) без обработки, (б) обработка 3 мин., (в) обработка 10 мин. Рабочее расстояние 
5.9 мм, ускоряющее напряжение 5 кВ. Низкая скорость сканирования. 
 
Полученные результаты могут свидетельствовать о том, что остаточное 
деполяризующее поле, возникающее в переключенных доменах, существует 
как вблизи поверхности, так и в объеме кристалла. Обработка поверхности 
пучком высокоэнергетических электронов в течение короткого времени по-
зволяет компенсировать это поле только в приповерхностном слое, тогда как 
в объеме кристалла поле остается нескомпенсированным и продолжает вли-
ять на пространственное распределение инжектированного заряда. Увеличе-
ние времени обработки приводит к полной компенсации деполяризующего 
поля как на поверхности, так и в объеме кристалла, в результате чего полу-
чаются такие же изображения доменной структуры, как при сканирования на 
большой скорости. 
Более эффективная компенсация деполяризующего поля может быть 
достигнута обработкой исследуемой поверхности при помощи аргоновой 
 37 
плазмы. Изображение периодической доменной структуры, полученное при 
сканировании с высокой скоростью, приведено на Рис. 17а. Контраст доме-
нов в этом случае очень слабый, тогда как при сканировании с низкой скоро-
стью контраст становится сильнее и качество изображения значительно 
улучшается (Рис. 17б). При этом области инжектированного заряда внутри 
доменов не наблюдаются, что свидетельствует о высокой степени компенса-
ции остаточного деполяризующего поля. 
(а)  (б)  
Рис. 17 Изображения периодической доменной структуры, полученные методом СЭМ после 
предварительной обработки поверхности плазмой. Рабочее расстояние 3.6 мм, ус-
коряющее напряжение 5 кВ, время построения изображения (а) 2.6 с, (б) 48.7 с. 
 
Следует также отметить, что предварительная обработка поверхности 
образца при помощи плазмы позволяет получать изображения доменных 
структур с большим увеличением, чем при использовании электронного пуч-
ка (Рис. 18). Данный эффект связан с тем, что в обычных условиях при 
уменьшении области сканирования локальная плотность тока значительно 
возрастает, что приводит к быстрой зарядке поверхности и потере контраста. 
Обработка плазмой позволяет полностью компенсировать остаточные депо-
ляризующие поля и замедлить процесс зарядки поверхности. 
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Рис. 18 Увеличенное изображение периодической доменной структуры, полученное мето-
дом СЭМ после предварительной обработки поверхности плазмой. 
Рабочее расстояние 3.6 мм, ускоряющее напряжение 5 кВ. 
 
4.4 Краткие выводы 
В результате проведенных исследований электрических полей вблизи 
доменных стенок в монокристалле ниобата лития методом сканирующей 
электронной микроскопии были получены следующие основные результаты: 
1. Обнаружено, что при низкой скорости сканирования электронным пуч-
ком происходит накопление инжектируемого заряда внутри переклю-
ченных электрическим полем доменов. 
2. Предложено объяснение данного эффекта, связанное с влиянием оста-
точного деполяризующего поля вблизи нейтральных доменных стенок, 
которое перераспределяет заряд внутри доменных границ. 
3. Обнаружено, что предварительная обработка поверхности монокри-
сталла ниобата лития пучком высокоэнергетических электронов или 
плазмой приводит к компенсации деполяризующего поля и существен-
ному улучшению контраста изображений доменной структуры. 
4. Показано, что остаточное деполяризующее поле вблизи нейтральных 
доменных стенок существует не только вблизи поверхности, но и в 
объеме кристалла. 
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6 ЗАКЛЮЧЕНИЕ 
При выполнении четвертого этапа работы были получены следующие 
основные результаты: 
1. Проведены исследования влияния электрического поля на спектры 
комбинационного рассеяния монокристаллов семейства ниобата лития. 
2. Показано, что однородное пироэлектрическое поле приводит к за-
метному смещению частот исследуемых спектральных линий в спектрах 
комбинационного рассеяния монокристаллов семейства ниобата лития. 
3. Получены аналитические выражения, описывающие пространствен-
ное распределение компонент электрического поля вблизи полосовой заря-
женной доменной стенки.  
4. Показано, что возможность визуализации методом СЛКМ-КР нано-
доменных структур с шириной значительно меньшей, чем диаметр лазерного 
луча, обусловлена существованием широкой области распространения не-
скомпенсированного электрического поля вблизи доменных стенок. 
5. Показано, что эффект изменения частот исследуемых линий комби-
национного рассеяния определяется Х-компонентой электрического поля, 
поскольку Z-компонента значительно быстрее спадает с увеличением рас-
стояния от доменной стенки.  
6. Методом сканирующей электронной микроскопии проведены иссле-
дования электрических полей вблизи нейтральных доменных стенок в перио-
дически поляризованном монокристалле ниобата лития. 
7. Показано, что остаточное деполяризующее поле вблизи нейтральных 
доменных стенок существует не только вблизи поверхности, но и в объеме 
кристалла, а также заметно влияет на пространственное распределение ин-
жектируемого заряда, перераспределяя его внутри доменных границ. 
8. По результатам исследований четырех этапов: 1) опубликована 1 
статья, 2) принята в печать 1 статья, 3) представлены 9 докладов на 4х меж-
дународных конференциях. 
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Все поставленные задачи решены в полном объеме, что позволило дос-
тигнуть целей четвертого этапа проекта. 
Результаты работы используются в учебном процессе для подготовки 
курсовых, дипломных и диссертационных работ студентами физического фа-
культета, а также для модернизации спецкурсов «Физика сегнетоэлектри-
ков», «Кинетика фазовых превращений» и «Кинетика доменной структуры 
сегнетоэлектриков» для студентов физического факультета. 
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